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L'invention est relative a de- nouveaux sols de silice et a des 
procedes pour leur preparation,, Plus , par ticulierement, I'invention est rela- 
tive a des sols qui sont stables , meme concentres jusqu'au dela de 35% Si02, 
du fait qu*ils contiennent des particules de silice aniorphe denses, non-ag- 
5 glomerees, spheriques et ayant un diametre de 10 a 130 millimicrons, qu'ils 
sont substantiellement exempts de sels et quails contiennent une quaritite 
sufxisante d'hydroxyde de metal alcalin pour donner un rapport molaire sili- 
ce : alcali compris entre I30 2 1 et 500 2 1„ L' invention a en outre pour 
oh jet des procedes de preparation de ces sols suivant .les quels on aljoute 
10 une quantite d'hydroxyde de metal alcalin suffisante a l*obtention- du rap-' 
port desire silice i alcali a un sol contenant des particules amorphes qui 
sont denses, non=agglomerees, spheriques et ont un diametre de 10 a 130 mil- 
limicrons, le sol etant substantiellement exempt d ? electrolytes* 

Dans leur demande de brevet americain n° Q 65o536 du 15 Decembre 
15 194-8, Bechtold et Snyder montrent qu*on peut preparer des sols de silice 
stables contre la gelif ication si on chauffe un sol aqueux de particules 
de silice d s un diametre inferieur a 10 millimicrons au dela de 60°C pour 
former une masse, on ajoute a cette masse un sol de silice contenant des 
particules de diametre inferieur a 10 millimicrons, on continue l'additicn 
20 et on chauffe jusqu'a ce qu ? on ait ajoute a la masse au. moins cinq fois au- 
tant de silice que ce qui existait au debute Les sols ainsi formes sont ca- 
racterises en ce qu ? il possedent un rapport silice ? alcali compris entre 
60 : 1 et 130 2 1 et qu s ils sont stables a la gelif Ication pendant des pe- 
riodes de temps prolongees. L'utilite des sols est restreinte du fait qu'ils 
25 ne sont pas tres compatibles avec des liquides organiques solubles dans l*eau 
tels que des alcools et cetones et par suite de cet autre fait que lorsque 
les sols sont congeles, la silice est precipitee sous une forme. qui n'est 
pas aisement dispersee a nouveau^ 
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Dans sa demande de brevet americain n° c 97*090 du 3 Juin 1949, 
Wolter montre qu'on peut desioniser un sol tel que celui decrit par Bechthol 
et Snyder en traitant le sol par contacts successifs avecun echangeur de 
cations et un echangeur d'anions* Apres une purification complete par ce pro- 
5 code, le sol est relativement instable, particulierement a de haute3 concen- 
trations, c'est-a-dire a des concentrations superieures a environ 30% Si02o 
Gomme Wolter le montre dans sa demande de brevet americain n° 0 138.933 du 16 
Janvier 1950, on peut stabiliser le sol en y ajoutant une base azotee telle 
qu'une amine organique ou un hydroxyde d'ammonium quaternaire. Pour certains 

10 usages, la presence de petites quantites de ces bases est avantageuse, par 
exemple quand on desire une base volatile; pour d'autres usages du sol, tou- 
tefois, la "presence d'une base azotee peut ne pas etre desirable, et dans 
ces cas, aucun procede n'est connu jusqu*a present pour stabiliser un sol 
desionise 0 En. outre, quand on essaie de concentrer des sels stabilises au 

15 moyen d'une base- azotee volatile, le sol se gelif ie plutot rapidement quand 
on elimine la base volatile. 

La presente invention a pour buts de preparer : 

des sols de silice aqueux qui soient compatibles avec des liqui- 
des organiques solubles dans I'eau; 

20 des sols de silice aqueux qui, apres avoir ete congeles en pre- 

sence d'un alcool ou d'un autre liquide organique, puissent etre facilement 
disperses a nouveau; 

des sols de silice qui puissent etre rendus stables contre la 
gelif ication' sans qu'il soit necessaire qu'une base azotee soit presenter 

25 des sols de silice stabilises au moyen d'une base d'un metal 

alcalin, dans lesquels le rapport entre la silice et le metal alcalin est 
compris dans 1'intervalle de 130 : 1 a 500 : 1, et qui contiennent plus de 
30% de silice . 

Un autre but de 1* invention est de creer des precedes de prepa- 
30 ration de ces sols. 

Conformement a la presente invention, on realise ces buts et 
d'autres encore au moyen de sols nouveaux qui contiennent des participles 
de silice amorphe denses, non-agglomerees, spheriques, ayant un diametre 
de 10 a 130 microns, qui sont substantiellement exempts de sel et qui con- 

35 tiennent une quantite suffisante d'hydroxyde de metal alcalin pour donner 
un rapport silice : alcali compris entre 130 : 1 et 500 : 1, et qu'on ob- 
tient par des procedes de production de ces sols suivant lesquels on ajoute 
une quantite d'hydroxyde de metal alcalin suffisante a l 5 obtention du rap- 
port, desire silice : alcali a un sol qui contient des particules de silice 

40 amorphe denses, non-agglomerees 9 spheriques, ayant un diametre de 10 a 130 
millicrons, le sol etant substantiellement exempt d 5 electrolytes c 

Les particules de silice dans un sol conforme a 1* invention sont 
amorphes, ne presentent aucun indice de cristallinite telle que determinee 
par des procedes ordinaires de diffraction de rayons X« On reconnaxt que les 

45 particules sont denses en mesurant leur aire superf icielle sur un microgram 
phe electronique et en comparant la valeur obtenue a l'aire superf icielle 
determinee par adsorption d'azote, une concordance tres etroite indiquant 
que les particules sont substantiellement exemptes de pores dans lesquels 
1 'azote puisse penetrer. La nature non-agglomeree des particules de silice 

50 est mise en evidence par le fait que les sols ont une viscosite relative 
comprise entre 1,15 et 1,55, mesuree sur un sol a 10% de Si02 et au pH 10; 
des particules agglomerees accusent une viscosite relative plus eleveeo On 
peut observer le caractere spherique des particules, et leur dimension moyenne^ 
au moyen d'un microscope electronique 0 Par exemple, on peut secher et prepa- 

55 rer de la maniere habituelle, pour la mesure, un sol dilue contenant 0,25% 
de Si02*en poids, et au microscope electronique, on peut observer que les 
particules sont spheriques et separees, et que les particules individuelles 
ont une dimension moyenne de 10 a. 130 millimicrons*, 
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La nature exempte de sels des sols se reconnaxt a ce quails 
ont une ccnductibilite specif ique infer ieure a ( 10*000 + 30) x 10r^mho/cm 9 

R 

fcrmule ou R represents le rapport molaire entre Si02 et l'oxyde de metal 
aicaliriy la conductibilite etant mesuree a 28°C et.10% de Si02 en poids, 
par des procedes ordinaires G Le rapport molaire entre Si02 et l ? oxyde de 
metal aicalin dans les sols est compris entre I30 :1 et 500 : 1, determine 
par des procedes analytiques ordinaires tela que la titration par un acide, 

Suivant les procedes de la presente invention, on prepare d ? a- 
bord un sol de silice qui contient des particules de silice denses Aon-agglo- 
merees ayant un diametre moyen compris entre 10 et 130 millimicrons, obser- 
ve au microscope electronique, le sol ayant une viscosite relative, mesuree 
a 10% de Si0 2 et au pH 10, de 1,15 a 1,55 et une conductibilite specific 
que inferieure a 4 x 10"4 mho/cm a 28° G et 10% SiOpo On ajoute alors a ce 
sol un hydroxyde de metal aicalin, tel que de l'hydroxyde de sodium, de 
15 potassium ou de lithium 0 La quantite d'hydroxyde ajoutee est suffisante pour 
obtenir un rapport molaire silice s oxyde aicalin dans le sol compris entre 
130 : 1 et 500 z lo 

On a trouve que les sols de silice aqueux produits comme il 
vient d'etre decrit 9 sont stables contre la gelif ication Q Aux temperatures 
ordinaires de stockage, ils sont stables indef immentj, et meme a des tempe- 
ratures aussi elevees que.95°C, ils sont stables pendant des periodes de 
temps etendueso Ils possedent une meilleure compatibility avec des alcools 
tels que 1'ethanol, 1* isopropanol et 1 'ethylene glycol, des ce tones telles 
que 1 -'acetone s des ethers tels que le butyl carbitol, des amines telles que 
25 1" ethanolamine et d*autres liquides organiques, Les sols qui contiennent 
une proportion relativement faible d'un liquide crganique tel qu*un alcool 
resistent a la congelation aux basses temperatures, mais meme si les sols 
sont congeles, la silice peut facilement etre dispersee dans le milieu li- 
quide apres la liquefaction* 

30 On peut concentrer les sols aqueux a. une teneur tres elevee en 

silice par simple evaporation de l ? eau 0 On peut preparer aisement des sols 
qui sont stables a la gelif ication pendant des periodes de temps etendues, 
contenant de la silice en proportions aussi elevees que 50% en poids ou da~ 
vantage 0 Ces sols concentres ont une viscosite etonnament faible, et lors— 

35 que les particules sont comprises dans la game des plus petites dimensions, 
le trouble peut ne pas depasser une legere opalescence 0 Comparativement aux 
gels de silice a haute concentration obtenables jusqu^a present, les sols 
de la presente invention ont de notablement meilleures caracteristiques de 
formation de pellicules 0 

40 PROPRIETES DU SOL TRAITEo 



20 



Les sols de silice aqueux qu*on peut traiter par un procede de 
la presente invention,, possedent certaines proprietes physiques et chimiques 
bien determinees c Ces proprietes sont definies aux points de yue des dimen- 
sions, de la forme et de la densite des particules de silice et de l : 'inexis- 
45 tence d** agglomerations, ainsi que de la viscosite relative et de la conduc- 
tibilite specif ique, coicme deer it en detail ci-apres* 

Pour etre utilisable dans un procede de la presents invention, 
un sol doit contenir de la silice sous forme de particules denses, non~agglo~ 
merees ayant un diaiaetre moyen de 10 a 130 millimicrons 0 Dans une realisa- 
50 tion preferee de 1 'invention, la dimension moyerme des particules est com- 
prise entre 13 et 60 millimicrons, et dans une realisation particuliere, don- 
nan t des resultats particulierement avantageux, la dimension moyenne des par- 
ticules est 15 a 30o 

Les dimensions des particul.es de silice' et le fait qu ? elles 
55 sont agglomerees ou non agglomereeSo c^est-a-dire pratiquement separees, peu- 
vent etre observes directement au microscope electronique a La limite de reso- 
lution du microscope electronique etant bien en desscus de la limite de 10 
millimicrons des particules, il n~y a aucune difficulty a verifier si les 
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particules ont les dimensions voulues* D'autre part, des sols prepares par 
de nombreux procedes ordinaires ne contierinent pratiquement aucune particu- 
le ayant les dimensions desirees,' mais renferment des aggregats de particu- 
les beaucoup plus petites, et il ne faut pas confondre ces aggregats avec 
5 les particules separees dont il est question ici. D'ordinaire,, quand une 
proportion substantielle d'aggregats de particules de ces dimensions infe- 
rieures sont presents, la viscosite relative est trop elevee, et le fait 
que ces particules ne conviennent pas est done indique par une mesure de 
la viscosite relative decrite dans la suite, 

10 Lors de la determination des dimensions de particules de silice 

au microscope electronique, il se produit une certaine densif ication au 
cours de la preparation de l'echantilion. On la reduit au minimum en sechant 
1'echantillon a la temperature ordinaire, sous vide. Par consequent, la di- 
mension de particules de 10 a 130 millimicrons citee a laquelle on se refe- 

15 re dans 1 9 expose de la presente invention, est la dimension de particules 
telle qu'on l'observe au microscope electronique sur un echantillon eonte- 
nant a l'origine 0,25% de Si02 dans l*eau et seche a 25°C sous vide. Le pro- 
ce&6 de comptage et de mesure des particules est decrit par Schaeffer et 
consorts dans le Journ.Phys. and Colloid Chem, £4 pp. 227-239 (Fevrier 1950). 

20 On peut determiner l'uniformite de dimensions des particules de 

silice dans un sol par la mesure directe et le comptage sur un micrographe 
electronique prepare comme dit plus haut. Dans tin sol prefere, conforme a 
1* invention, les particules de silice ont une dimension relativement unifor- 
me et comme, l'unif ormite des dimensions ne se modifie pas sensiblement au 

25 cours des phases d'un procede de 1* invention, il est necessaire, lors de la 
preparation de ce produit, de partir d'un sol contenant des particules re- 
lativement uniformes. L^uniT ormite doit etre telle que moins de 80 pour cent 
des particules aient un diametre moyen compris entre 0,5 et 1,7 fois le dia— 
metre de particules correspondant a la moyenne arithmetique telle que deter- 

30 minee au moyen de micrographes electronique s 9 Si, par exemple, le diametre 
de la particule moyenne est de 60 millimicrons, 80% de la masse de silice 
presente se trouvent sous forme de particules ayant des diametres compris 
entre 30 et 102 millimicrons. 

La forme des particules de silice dans un sol a traiter doit 
35 etre substantiellement spherique, observee d'apres un micrographe electroni- 
que* De meme, si les particules sont substantiellement spheriques, le sol 
satisfait a liquation de. viscosite de Einstein pour des particules spheri- 
ques. La presence d'une proportion exageree de particules en forme de baguet- 
tes ou autres formes non-spheroxdales de particules fait que la viscosite 
40 relative est super ieure au maximum permis« 

On petit determiner la densite des particules de silice presentes 
en comparant leurs aires superf icielles telles que calculees a partir de mi- 
crographes electroniques avec les aires de surface determinees par adsorption 
d*azote. Sur. un micrographe electronique convenablement prepare, il est pos— 

45 sible de determiner les diametres de particules et, a partir die cette mesure, 
I 5 aire superf icielle specif ique, e'est-a-dire l'aire de surface par gramme 
de silice peut etre calculee en admettant que les particules soient substan- 
tiellement spheriques et que les spheres aient une surface exterieure lisse* 
On peut mesurer independamment l 3 aire superf icielle specif ique par adsorp- 

50 tion d'azote. Un procede de ce genre est decrit dans un article intitule "Un 
nouveau procede de mesure de l'aire de surface de matieres f inement divisees 
et de determination de dimensions de particules", par P. Ho Emmett, dans le 
'"Symposium de procedes nouveaux de determination des dimensions de particu- 
les dans la gamme inferieure aux tamis", dans le Meeting du Prin temps de 

55 I'A.S.ToM. qui s'est tenu a Washington le 4 Mars 1941. 

Quand on evapore un sel a siccite pour des mesures de 1 'adsorp- 
tion de l'azote sur les particules du sol, le pH est important^ parce que 
si on evapore le sol a un pH basique, 1 'adsorption apparente d* azote est no 
tablement inferieure a celle de particules provenant d'un sol evapore a un 
60 pH acide, par exemple de 3 a 5. Par consequent, lors de la preparation de 
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3'Llice pour des determinations d : 'aire superf icielle, le sol doit d 3 abord 
etre regie a un pH d ? environ 3,5 et il faut laisser 1'eau. s*evaporer a une 
temperature de 100° C ou moins 0 

Si l^aire superf icielle specifique determinee par adsorption 
5 d 'azote n^est pas subs tan tiellement plus elevee, ne depassant par exemple 
pas de plus de 25% l J, aire de surface specif ique calculee d'apr&s des micro- 
graphes electroniques, les particuies sont denses et le sol convieht a l'em- 
ploi dans un precede de la presente invention 0 Si les particuies de silice 
sont poreuses, elles seront pene trees par de I'azote et l'adsorption d^azote 

10 est relativement elevee, et par consequent, l'aire de surface specif ique 
mesuree par adsorption d ? azote sera egalement elevee -beaucoup plus elevee 
que ce qu :, cn peut attendre en se basant sur 1' observation directe des par- 
ticuies au moyen du microscope electronique* D'autre part 9 si l ? aire de 
surface specifique me.suree par adsorption d'azote n*est pas- substantiel- 

15 lement superieure a celle calculee d^apres les micrographes electroniqueSj, 
les particuies sont telles qu ? elles apparaissent d'apres les micrographes 
electroniques, c ? est~a-dire des spheres subs tan tiellement lisses, discre- 
tes, ncn-poreuses 0 Dans de nombreuses mesures effectuees sur des sols de 
la presente invention, la surface specifique mesuree par adsorption d'azote 

20 est environ 25% plus grande que la surface specifique obtenue par le calcul " 
a partir de micrographes electroniques, quand 1 ? image du micrographe est 
ne-ote et que les particuies se distinguent clairement comme n'etant pas ag- 
glomereeso 

La viscosite relative represente le rapport entre la viscosite 
25 d'une solution et la viscosite du solvanto Dans le cas actuel, la- solution 
est le sol de silice p et le solvant est I'eaUj, qui peut contenir eventuel- 
lement un liquide organique e On mesure la viscosite a 25°C sur un sol ayant 
un pH de 10 et contenant 10% de Si0 2 en poids* Pour effectuer cette mesure, 
un sol exempt d' electrolyte doit etre regie au pH 10 par addition d'hydroxy- 
30 de^de scdiunu On peut concentrer un sol contenant mo ins de 10% de Si02 jus- 
qu ? a 10% par evaporation de l'eau dans le vide a la temperature ordinaire 
et, pour la mesure, on peut diluer jusque 10% par de l 9 eau un sol plus con*- 
centre 0 

On peut effectuer les mesures de viscosite utilisees pour de- 
35 terminer la viscosite relative suivant des procedes usuels pourvu quails 
donnent une precision convenable c Des mesures effectuees, par exemple, au 
moyen d'^une pipette capillaire, dans des conditions de temperature cenvena- 
b lement reglees, conviennent a cet effet* 

La viscosite relative d'un sol traite conf ormement a un proce- 
40 de de 1* invention, doit etre de 1,15 a 1,55 9 mesuree a 10% de Si02« Des 
sols ayant une viscosite plus faible contiennent la silice sous forme de 
pclymeres a bas poids moleculaire susceptibles de se polymeriser davantage 
au cours de 1 ? operation ou apres 9 en produisant la gelif ication c Des sols 
ayant une viscosite relative superieure a 1,55 contiennent d ? autre part, 
45 des particuies de gel de silice ou des particuies non~spherique3 qui sont 
incompatibles avec la concentration des sols a hautes teneurs en silice 0 

Quand le sol a produire par un procede de la presente inven- 
tion, doit contenir plus qu 5 environ U0% de Si02 en po^ls et posseder une 
stabilite maximum contre la gelif ication, on pref ere que la viscosite rela- 
50 tive du sol auquel on ajoute 1'alcali scit comprise entre 1,15 a 1,30, me- 
suree sur un sol a 10% de S102, parce que, dans ces conditions, il est par- 
ticulierement desirable d'eviter la presence de particuies analogues a un 
gel et non-spheroideSo 

La teneur ionique d*un sol a traiter conf ormement a la presen- 
55 te invention, doit etre tres basse* Dans le cas ideal, la teneur ionique 
dolt consister uniquement en traces de cations ou d^anions, ma i s au point 
de vue^ pratique, on peut tolerer des quantises plus grandes, comme indique 
ci-apres* - 



BNS0OCID- <BE_ 50744 \ A I > 



- 6 - 



50744-1 



La conductibilite specif ique d'un sol de silice a traiter sui- 
vant la presents invention peut se determiner suivant la pratique usuelle 
decrite par Glasstone, dans l'ouvrage "Textbook of Physical Chemistry 11 , aux 
pages 874 et suivantes. On mesure la conductibilite specif ique a 28°C sur 
5 un sol qui contient 10% en poids de silice exprimee sous forme de 3102* On 
peut diluer des sols plus concentres par de l'eau distillee pour la mesure. 
La conductibilite specifique d'un sol convenable ne doit pas depasser envi- 
ron 4 x 10""^ mho/cm. 

Quand on desire que le sol final a produire suivant l'inven- 
10 tion contienne plus qu'environ 40% de Si02 en poids et possede cependant 
une stabilite maximum, on prefere que le sol auquel on ajoute I'alcali ait 
une conductibilite specifique considerablement infer ieure a 4 x 10""^ mho/ 
cm mesuree a 10% de Si02, et elle ne doit pas depasser environ 1 x 10~^ 
mho/cm. Si on desire concentrer le produit final au dela d'environ 45% de 
15 SiOo, la conductibilite specifique ne doit pas depasser environ 6 x 10*~5 
mho/cm. 

Ayant etabli les criteres au moyen desquels on peut es timer 
qu'un sol convient, on decrira ci-apres des procedes permettant de prepa- 
rer des sols de silice en vue du traitement conformement a un procede de 
20 la presente invention. 

PREPARATION DU SOL A TRAITER 

On peut preparer par differents procedes connus des sols de 
silice a bas poids moleculaire, et on peut ensuite transformer ces sols en 
sols contenant les particules separees, denses, desirees ayant un diametre 

25 de 10 a 130 miUdjaicrons en f ormant les particules a partir de noyaux ap~ 
propries. On peut par exemple preparer le sol a bas poids moleculaire par 
neutralisation de silicate de sodium par de l*acide sulfurique et separa- 
tion du sel forme par dialyse. D'autres procedes comprennent l'hydrolyse 
d'esters de silicates, halogenures de silicium ou de sulfure de silicium, 

30 le traitement d'une solution de silicate de sodium par electro-osmose ou 
'l* electrolyse d'une solution de silicate de sodium au moyen d*une anode de 
plomb et d'une cathode de mercure. Un procede qu*on prefere particuliere- 
ment pour la preparation d'un sol de bas poids moleculaire est celui deer it 
dans le brevet americain Bird n°.2.244o325o 

35 Suivant le brevet Bird, on fait passer line solution de silica- 

te de metal alcalin tel que du silicate de sodium a travers une matiere 
d'echange d'ions qui elimine la plus grande partie des ions metalliques 
et donne un sel de silice possedant un rapport eleve de silice au sodium* 
Ou bien, on peut eliminer la totalite des ions metalliques et dans ce cas, 

40 on peut ensuite regler le sol a un rapport desire en ajoutant une quant ite 
necessaire de solution de silicate de sodium ou d'hydroxyde de sodium, en 
ayant soin de ne pas permettre au sol de rester longtemps dans la gamme de 
pH de 5 a 7 parce que, dans cette gamme, il est relativement instable. On 
remarque que l'effluent de l*echangeur d/ions consiste en un sol dans le- 

45 quel la silice a ion bas poids moleculaire. 

On peut condenser la silice a bas poids moleculaire dans un 
quelconque des sols qui viennent d'etre deer its, pour former des particules 
separees, denses, d*un diametre super ieur a 10 millimicrons, par des techni- 
ques decrites recemment, telles que celles decrites dans la demande de bre- 

50 vet americain n°. 65*536 du 15 Decembre 1948 de Bechtold et Snyder, On peut 
preparer des sols de silice de particules denses preferes pour I'emploi sui- 
vant la presente invention, par des procedes tels que le chauffage d'un gel 
de silice, prepare par echange d'ions suivant le procede du brevet Bird 
n°o2.244.325 et stabilise par une petite quantite d'alcali, a une tempera- 

55 ture superieure a 60°C et addition de nouvelles quantites du meme type de 
sol jusqu'a ce qu'on ait ajoute au moins cinq fois autant de silice a la 
quantite initialement presente* Le produit ainsi obtenu est stable contre 
la gelif ication au pH des procedes actuels et il contient des particules 
de silices separees ayant un poids moleculaire, determine par dispersion 

60 de la lumiere, de plus d'un demi-million 0 Les dimensions des particules de- 
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passant environ 10 millimicrons et sont comprises 9 vers le haut 9 jusqu'a en- 
viron 130 millimicrons,, Dans un scl particulier, les particules ont des di- 
mensions qui sont etonnamment uniformes mais on peut faire varier les di- 
mensions suivant les conditions de 1 ^operation dans laquelle elles sont for- 
5 mees. Les sols ont une viscosite relative 9 mesuree a 10% de SiOo et au pH 
10, de 1,15, a 1,55* 

La teneur en ions dans un sol prepare au moyen de produits in- 
ducer iels par un procede tel que ceux qui viennent d'etre decrits est suf~ 
f isants pour que la conductibilite specif ique du sol soit superieure a 4 x 

1.0 1G~** inho/cm a 28° C et 10% Si0 2 et par consequent, il est necessaire de re- 
gler la teneur en ions avant de traiter le sol conf ormement. au procede de 
la presents invention. Les sols ont un rapport, silice : oxyde alcalin cob>~ 
oris entre 60 : 1 et 130 s 1 Q II est necessaire de reduire la teneur en ca- 
tions , et bien qu'on puisse effectuer cette operation de differentes manie- 

15 res, telles que la dialyse du sol constitue, on pref ere reduire la teneur 

en cations en faisant passer le sol a travers une resine d'echange de cations 
sous la forme d'hydrogene. On peut utiliser dans ce but un echangeur de ca- 
tions insoluble quelconque, parmi lesquelsles resines d ? echangeurs carbones 
sulfones, ou de resines phenol formaldehyde insoluble s sulfonees ou sulfi- 

20 tees, ou une rnatiere humique traitee par un acide ou d'autres echangeurs 

similaires, sont typiques. On peut utiliser du charbon, de la lignine ou de 
la poix sulfones ou d'autres matieres organiques humiques sulfonees insolu- 
bles., II est encore preferable d-* utiliser les resines insolubles preparees 
a partir de phenols telles que celles preparees a partir .du phenol lui~meme, 

25 de diphenyol sulfone, de catechol, ou de phenols existant dans la nature, 
comme on les trouve, par exemple, dans le quebracho, et un aldehyde parti- 
culierement la formaldehyde, modifiees par 1 9 introduction de groupes sul- 
foniques sur le noyau ou sur des groupes methylene, Des echangeurs de ca- 
tion stables sous leur forme hydrogene existent dans le commerce sous des 

30 marques de fabrique comme Amberlite, Ionex, Zeokarb, N.alcite, Ionac, etc. 

L'echangeur doit etre initialement sous la forme acide,,. II est 
a remarquer que pour regenerer la forme acide d ? un echangeur epuise, des a- 
cides meme moderement faibles suffisent souvent, parti culierement si l'aci- 
dite derive d'acides carboxyliques ou meme de groupes phenoliques. 

35 On prepare generalement I'echarigeur sous une forme granulee, 

qu'on debarrasse facilement des acides et sels solubles par lixiviation. 
Si 1 'echangeur est epuise par 1 'usage, on peut le transformer rapidement 
sous la forme acide par lavage au moyen d'une solution d'un acide tel que 
1' acide chlorhydrique, sulfur ique, formique, sulfamique, carboxylique ou 

4-0 analogue o 

Une des resines d'echange de cations dont l'usage est prefers 
suivant la presente invention^ consiste en un polymere d ? hydrocarbure aroma- 
tique contenant des groupes d^acide sulfonique nucleaireSj appele Dov/ex 50 
et du type general decrit dans le brevet americain D'Adelio n o o2„366o007 et 
45 qui est decrit entierement quant a ses caracteristiques 9 proprietes et mode 
d'emploi general dans le "Journal of the American Chemical Society de Novem- 
bre 1947, volume 69 , no 0 ll 9 debutant a la page 2830c 

Pour la commodite de la reference, on peut designer des sols 
de silice appropries dont on a enleve en substance completement les cations 
par echange d'ions comme on vient de le decrire, sous le nom de "sols desio- 
nises en demi-cycle" 0 

Des sols prepares suivant la demande de brevet Bechtold et Sny- 
der raentionnee plus haut peuvent conte'nir differentes quantites d'anions 
tels que des sulfates, chlorures; carbonates et bicarbonates 8 ou analogues 0 
55 En reglant soigneusement les operations de maulers a eviter la contamina- 
tion par des anions, on peut maintenir la concentration en anions, et par 
consequent la conductibilite specifique, suffisamment basses pour que le 
sol puisse etre traite par un procede de la presente invention sans devoir 
regler davantage la teneur en anions. utilisation d^eau desionisee pour 
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la preparation de toutes les solutions, et la prevention soigneuse de la con- 
tamination par des acides du.sol provenant de la regeneration de la resine 
d'echange de cations, sont des expedients qu'on peut appliquer pour mainte— 
nir une faible teneur en anions* Toutefois, dans certaines circonstances, 
5 il n'est pas pratique d'observer ces precautions et on prefere par conse- 
quent reduire si c'est necessaire la teneur en anions en faisant passer 
le sol a travers un echangeur d'anions sous la forme basique c 

Des echangeur s d y anion sont en general bien connus, et la com- 
position des echangeurs d'anion et leur mode d'emploi sont decrits en details 
10 dans la litterature. Des substances appropriees sont mentionneesj par exenv- 
pie dans les brevets americains n°.2o4-38,230 et 2.422.054. On trouve une 
description d* echangeurs de cations et d' anions dans le numero de mai 1945 
de "Chemical Industries" dans un article intitule "Ion exchange", par 
Sidney Sussman et Albert B, Mindler, aux pages 789 et suivantes. 

15 Bien que l'un quaLconque des echangeurs d'anions decrits donne 

satisfaction, les resines insolubles obtenues par la reaction de formalde- 
hyde avec une amine aromatique sont particulierement utiles. Des produits 
de ce genre sont par exemple decrits dans le brevet americain n° .2.151. 883 
de Adams et Holmes. On signale par exemple le genre d ? echangeur d* anions de 

20 metaphenylenediamineformaldehyde dans le brevet americain Rysbar n°. 2. 438*230 
cite plus haut. On peut egalement utiliser un echangeur d'anions du genre 
guanidine. 

Comme pour les echangeurs de cations, la technique d'emploi 
est en general bien comprise et on peut utiliser les echangeurs d'anion des 
25 fagons usuelles dans le metier. II y a lieu de remarquer de nouveau qu'on 
utilise d'ordinaire un exces considerable d'echangeur d'anions et que la 
teneur en sulfates et chlorures est reduite a une valeur excessivement fai- 
ble. 

A I'aide du traitement par l'echangeur d* anions, la teneur en 
30 anions autres que OH tombe a une valeur excessivement faible et n'atteint 
pas au total plus qu* environ detox centiemes a trois centiemes pour cent. 

On peut designer un sol de silice traite a la fois par un e- 
changeur de cations et un echangeur d'anions, comme "sol desionise a cycle 
plein". La preparation de sols de ce genre fait l'objet de la demande de bre- 
35 vet americain n°. 97*090 du 3 Juin 1949, de F.J. Wolter. 

Le sol soumis a la desionisation telle que decrite ci-dessus, 
peut etre relativement dilue et contenir aussi peu que quelques pour cents 
de Si02, mais on prefere particulierement conduire 1 'operation d^echanges 
sur des sols relativement concentres, c'est-a-dire ayant plus d'environ 20% 
40 de Si02« Un sol dont on a substantiellement elimine les cations a une con- 
centration elevee en silice, offre quelque tendance a la gelif ication, et 
on effectue de preference le traitement d'un sol de ce genre conformement 
a un procede de la presente invention, aussi rapidement que possible apres 
la desionisation, 

45 LE TRAITEMENT PAR UN HYDRQXYDE DE METAL ALCALgj o 

On peut preparer par un procede decrit ci-dessus un sol de si- 
lice contenant des particules de silice amorphe qui sont denses non-agglo- 
merees, spheriques et ont un diametre de 10 a 130 millimicrons, sensible— 
ment exemptes d'electrolytes*. On decrira ci— apres le traitement d'un sol de 
50 ce genre par un hydroxyde de metal alcalin conformement a un procede de la 
presente invention. 

L 'hydroxyde de metal alcalin employe peut etre 1 '"hydroxyde de 
lithium, de sodium, de potassium, de rubidium ou de cesium* Les hydroxydes 
de lithium, sodium et potassium sont particulierement efficaces, et quand 
55 on desire que le sol ait une compatibility maximum avec des . substances or- 
ganiques telles que des alcools, on prefere particulierement ajouter de 
l'hydroxyde de lithium. On remarquera que la presente invention cree un 
procede suivant lequel un cation de metal alcalin peut etre substitue a un 



507441A I 



- 9 



507441 



autre dans un sol de silice« Ainsi, par le procede de Bechtold et Snyder de~ 
crit plus haut, on peut preparer un sol de silice associe au sodium en quan- 
tity? telles que le rapport Si02 : Na^O soit compris entre 60 : 1 et 130 :1, 
et le present procede fournit un moyen de remplacer le sodium par des ca- 
5 tions preferes tels que le lithium, a des rapports de 130 : 1 a 500 : 1 G 

On peut ajouter I'hydroxyde de metal alcalin sous forme de so- 
lide ou de solution, ce dernier mode d'addition etant prefers. On prefere 
egalement, bien que cela ne soit pas absolument necessaire, ajouter la so- 
lution d'hydroxyde au sol de silice ou ajouter la solution d'hydroxyde et 
10 le sol de silice sitnultanement a une masse de liquide appropriee plutot 

que d -'ajouter le sol a la solution d^hydroxydeo On prefere egalement ef f ec- - 
tuer un melange rapide de 1 ? hydroxy de et du sol« 

II est bien entendu que 1 -'addition d'un oxyde de metal alcalin 
ou d'un silicate de metal alcalin soluble equivaut a l'addition d'un hydro- 

15 xyde de metal alcalin car aussitot que 1 'oxyde ou le silicate vient en con- 
tact ayec le sol de silice aqueux, il forme de l'hydroxyde. En outre, un 
procede equivalent consiste a ajouter a un sol entierement desionise un sol 
qu*on a tout d' 7 abord. completement desionise puis qu'on a regie a un rapport 
de silice : alcali faible en ajoutant par apres une quantite relativement 

20 grande d p hydr oxyde de metal alcalin* 

La quantite d'hydr oxyde de metal alcalin ou de son equivalent 
ajoutee a un gel de silice par un procede de la presente invention doit e- 
tre suffisante pour porter le rapport silice : alcali entre 130 : 1 et 500 : 
lo Le rapport cite est le rapport molaire de silice, calculee comme SiO?, 
25 a l'hydroxyde de metal alcalin, calcule sur base de 1' equivalent stoechio- 
metrique d' 4 oxyde de sodium. 

Quand on a regie le rapport du sol au moyen d'un hydr oxyde de 
metal alcalin comme il vient d'etre deer it, on peut avantageusement soumet- 
tre le sol a un traitement ulterieur* On peut, par exemple, concentrer le 

30 sol par evaporation d'eau. On peut effectuer I'evaporation a la pression or- 
dinaire ou sous pression reduite, le choix etant dicte par des considerations 
ecoriomiques. Une caracteristique remarquable de la presente invention consis- 
te en ce qu 3 on peut concentrer les sols a des concentrations tres elevees en 
silice, la teneur en silice etant portee a des valeurs aussi elevees que 50% 

35 de. Si02 ou plus sans produire de gelif ication. Pour des produits ayant les 
teneurs en silice les plus elevees, on prefere utiliser un sol qui contient 
un minimum d* 1 anions et qui possede un rapport de silice : alcali compris en- 
tre 150 et 300 9 et plus particulierement voisin de 200 environ, 

Une autre caracteristique remarquable de la presente invention 
40 consiste en ce que les sols traites sont compatibles dans une mesure consi- 
derable avec des liquides organiques solubles dans l ? eau<, On peut ajouter le 
liquide organique directement au sol traite a une concentration faible ou e- 
levee en silice 0 II est de nouveau preferable, quand on veut ajouter des li- 
quides organiques 9 que la teneur du sol en sels solubles soit minimum, bien 
45 qu'on constate une compatibility organique substantielle meme pour des sols 
contenant la quantite maximum de sels solubles perraise dans un sol de la 
presente invention,, 

Le liquide organique soluble dans I'eau quVrn peut ajouter pour 
. preparer un sol de la presente invention, peut etre un alcool tel que 1'etha- 
50 nol, 1'isopropanol ou 1'ethylene glycol,, une cetone telle que 1 ? acetone ou 
le methyl ethyl cetone, un ether tel que le butyl carbitol, une amine telle 
que l*e tha.no lamine ou la trimethylamine ou un autre liquide organique,, L'ad- 
dition de liquides organiques de ce genre confere aux sols une resistance 
a la congelation et rend la silice dispersible meme apres congelation. 

5 - 5 LES N0U VEAUX SOLS DE SILICE PRODUITS, 

Les sols de silice produits conformement aux procedes decrits 
plus haut, ont un caractere nouveau D Ce sont des sols de silice aqueux ayant 
un rapport silice s alcali de 130 : 1 a 500 : 1, une viscosite relative com- 
prise entre 1,15 et 1,55 mesuree sur un sol a 10% de Si02 eb au pH 10* et 
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une conductibilite specif ique inferieure a ( 10,000 + 30) x 10" 5 mho/cm, 

R 

f onuule dans laquelle R represente le rapport molaire silice : oxyde de me- 
tal alcalin, et qui contiennent de la silice amorphe sous forme de particu- 
les denses, non-agglomerees, spheriques ayant un diametre moyen des particu- 
5 les de 10 a 130 millimicrons « 

Les sols peuvent avoir une teneur en silice comprise entre une 
quantite utile jusqu'a une teneur aussi elevee que 50% et davantage, les 
sols etant stables meme a des concentrations depuis 35 jusqu'au dela de 50% 
de silice. Quand la teneur en silice depasse 50%, le sol devient tout-a- 
10 fait visqueux et ne s'ecoule pas facilement. 

Les sols plus concentres representent une realisation prefe- 
ree de la presente invention,, Les sols qui contiennent plus de 35% en poids 
de silice ont des avantages industriels substantiels sur des sols plus di- 
lues, et ces avantages deviennent progressivement plus prononces pour des 
15 teneurs en silice superieures a 40 et 45$. Toutefois, pour obtenir la sta- 
bility maximum des sols contre la gelif ication a des concentrations de A-0% 
Si02 et plus, on pref ere que la limite superieure de la viscosite relative 
ne depasse pas 1,30 et que la conductibilite spec if ique ne depasse pas 
( 10.000 + 6) x 10~5 mho/cm formule ou R represente le rapport molaire 
R 

20 Si02 : oxyde alcalin. 

Les sols peuvent contenir un liquide organique soluble dans 
l'eau tel qiie decrit plus haut. La proportion de liquide organique peut a- 
vantageusement etre comprise entre 1 et 50% en poids, bases sur la silice, 
5 a 30% etant preferes. 

25 Les sols sont utiles partout ou l'on desire une silice intime- 

ment dispersee dans une phase liquide continue. lis sont efficaces pour le 
traitement de textiles et de fibres textiles telles que le coton, la rayonrie 
et la laine. On peut les utiliser au traitement de papier aux fins d'accrox- 
tre la rigidite ou d 'augmenter le contraste de papiers de photocopies, On 

30 peut les utiliser avantageusement au gonflement de cuir tanne tel que du 
cuir tanne au chrome. 

En raison de leur excellente compatibility organique, les sols 
sont particulierement utiles comme agents d'addition a des peintures pour 
augmenter la resistance au lavage et a des cires, specialement des emulsions 

35 de cires auto-polisseuses pour augmenter la resistance au glissement de l'en- 
duit ainsi produit. Comparativement a des sols de silice con tenant de plus 
grandes quantites d ? electrolytes, ils possedent des caracteristiques de for- 
mation de pellicules perf ectionnees et sont par consequent particulierement 
aptes aux emplois dans lesquels une aptitude a la formation de pellicules 

40 est desiree. 



E X E M P L E S , 

L' invention sera mieux comprise en se referant aux exemples 
representatif s suivants : 

EXEMPLE 1 .- 

45 On prepare le sol utilise dans cet exemple a partir d'un sol 

de silice existant dans le commerce, contenant des quantites relativement 
grandes d 5 electrolytes, indiquees a la fois par 1* analyse chiiuique et les 
mesures de conductibilite. Ce produit se gelif ie quant on y ajoute de l*al- 
cool ethylique ou isopropylique, et par congelation, il se solidifie en une 

50 substance qui ne peut etre dispersee a nouveau par chauffage. Dans le but 
de preparer les nouveaux sols de la presente invention, on traite le sol 
impur d'abord par un echangeur de cation sous la forme hydrogene, la Malci- 
te HCR, puis par la forme basique d'un echangeur d'anions, l'Amberlite 
IR4B. Cette derniere resine elimine des acides forts tels que les acides 

55 sulfurique et chlorhydrique, mais ne retient pas des acides faibles tels 
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resul- 
ts him: 

un sol purifie de cette fason. 



que 1 *acide silicique. Le sol resultant consist© essentiellement en silice 
pure corame le raontre 1 'analyse chimique typique donnee an Tableau 1 pour 

1 -:ri r> <~\~l .f»-J X J ~ ~ • i. _ _r»_ _ 



in 
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TABLEAU I . 
Anal yse d/un sol purifie « 

Si0 2 po„..ooco .............. ... 28,73 % 

Na ...... 0,03 %. 

30^ o ...... 0 0 ......... . c . 0, 005 % 

01 o . 0 o . c . e . . . • • indecelable 

Cendres sulfa tees non siliceuses .....;.•••« 0,12 % 

■ , ^ Ca so1 purifie est plus completement car act arise par ses 
proprietes suivantes : 

TABLEAU II . 
Proprietes du sol purifie r 

15 P H • — 3,7 

Conductibilite spacifique 

(mesuree a 10% Si0 2 ) 6 x 10-5mho/cm. 

Viscosite relative (Si0 2 = 10%; 

T-=25°Cj P H=10) ............................. i j2 0 

Densite (T = 25°C) 1,185 gr/cm3 

Trouble (l) 67% 

D n ^ " 16 millimicrons 

Sn (3) ......................... 181 m2/gr. 

Compatibilite" s excellente avec 1 'acetone, l'ethanol, la mor- 
^ 5 . pholine, la pyridine et le dioxane. 

(1) Le trouble est defini comme representant la transmission 
en pourcents mesuree au spec tropho tome tre de Beckmann. modele DU, regie a 
400 mxllxmicrons, en utilisant un trajet d ''absorption' de 1,00 cm. 

(2) D n est defini comme representant le diametre aoyen des par- 
30 tTcuj.es en millimicrons, base sur uns mesure f aite au hasard sur plus de °.QO 

particules sur un micrographs electronique des particules de sol/ 

(3) S n est I'aire superf icielle reelle par gramme, mesuree par 
adsorption d'aspte, de la poudre seche obtenue en laissant s'evapcrer lente- 
ment una portion de sol a la temperature ordinaire. 

35 Ce so1 purifie est instable au chauf fage et a la congelation, 

maxs on le transforms suivant des precedes de la presente invention, en -ro- 
duxts stables et utiles, comme suit : 

, . , 0n m6lan & e parties de sol purifie a 58 parties d'hydrcx^de 

/o T ~i 1 h pour obten " ir un sol ayaut un rapport mol&ire de 3i0? : 

40 de <00 : 1, et on concentre la matiere obtenue jusqu'a ce oue la teneur en 
siai.ee atteigne 40$S. On ajoute alors 24 parties d'alcool isopropylinue, et 
Le sol de silice perfectionne se revele. II presents' une compatibility excel- 
lence avec 1* acetone, l'alcool, la pyridine et la morpholine, et cn osut le 
melanger a des nombreux polymeres organiques solubles, dans l'*esu. tels oue 
4? 1-aJ.cool polyvinyl igue, la gelatine et certains derives de cellulose oour 
iormer des substances uniques. Le sol est resistant a la congelation Pt ne 
s-epaissit cm ne se gelifie pas a la suite d'un stockage prolonge a des tem- 
peratures eievees. La conductibilite specifique de la substance est de 4.2 
x 10 mho/cm, mesuree a 28°C et 10$ SiOo. 
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EXSHPLE 2 .~ 

On melange 390 parties d'un gel purifie prepare corame decrit 
dans I'exemple 1, avec 17 ml de solution aqueuse Normale d'hydroxyde' de 
sodium pour obtenir un sol ayant un rapport molaire Si02*Na.20 de 500* Le 
5 sol obtenu a un pH de 8,2 et on peut le concentrer a une teneur en silice 
de 44% simplement en eliminant par ebullition la quantite d'eau necessaire 
en agitant rapidement. Le sol obtenu a teneur elevee en silice est forte- 
ment visqueux aux temperatures ordinaires, mais devient tres fluide quand 
on le chauTfe a environ 80°C. Le sol concentre est stable a la gelification 
10 apres un stockage d'un mois a 95°C et sa viscosite ne se modifie pas pen- 
dant plusieurs mois de stockage aux tempera tures ordinaires. La conducti- 
bilite specif ique du sol, mesuree a 28°C et a une teneur en silice de 10% 
est de 2,5 x 10~ 4 mho/ cm, 

Ce sol de silice fortement concentre est compatible avec de 
15 nombreux solvants organiques miscibles a l'eau tels que I'acetone, l'al- 
cool, l'ethylene glycol et le dioxane, et peut etre rendu resistant a la 
congelation en y ajoutant 21 parties d'alcool ethylique. 

EXEMPLE 3.- 

On modifie une autre portion de 890 parties d'un sol purifie, 
20 prepare comme dans l*exemple 1 et caracterise suivant les Tableaux I et II 
de cet exemple, au moyen d'une quantite de solution aqueuse 1 H d'hydroxyde 
de sodium quffisante pour modifier le pH du sol a une valeur de 9,5* Ceci 
correspond a un rapport molaire Si02:Na20 de 150. On concentre alors le sol 
stabilise en eliminant de l'eau par ebullition en agitant fortement jusqu'a 
25 ce que la teneur en silice atteigne une valeur de 46%. Le sol obtenu est re- 
lativement clair, ne possede qu'un leger aspect opalescent, et est stable 
a la gelification apres un stockage de plusieurs mois a 95°C La conducti- 
bilite specif ique de ce sol, mesuree a 28° C et pour une teneur en silice de 
10% est de 4,8 x 10~ 4 mho/cm. Quand on dilue le sol concentre a une teneur 
30 en silice de 10%, sa viscosite relative mesuree suivant les prescriptions, 
est de 1,20. 

Les proprietes de ce sol sont essentiellement les memes que 
celles des sols precedemment decrits dans les exemples 1 et 2. 

REVENDICATIOSS. 

35 1 # - Procede de preparation d'un sol de silice stable, caracte- 

rise en ce qu'on ajoute un hydroxyde de metal alcalin a un sol de silice 
qui contient des particules de silice amorphe denses, non-agglomerees, sphe- 
riques et ayant un diametre moyen de 10 a 130 millimicrons, le sol ayant 
une viscosite relative, mesuree a une teneur de 10% en Si02 et au pH 10, de 

40 1,15 a 1,55 et une conductibilite specif ique, mesuree a une teneur en Si02 
de 10% et a 28°C, inferieure a 4 x 10"^ mho/cm, la quantite d'hydroxyde al- 
calin etant suff isante pour porter le rapport molaire de silice : oxyde de 
metal alcalin entre 130 :1 et 500 : 1. 

2*- Procede de preparation d'un sol de silice stable, caracte- 
45 rise en ce qu'on ajoute de l'hydroxyde de lithium a un sol de silice conte- 
nant des particules de silice amorphe denses, non-agglomerees, spheriques, 
et ayant un diametre de 10 a 130 millimicrons, le sol ayant une viscosite 
relative, mesuree a 10% de Si0 2 et a 28°C, inferieure a 4 x 10~ 4 mho/cm, 
la quantite d'hydroxyde ajoutee etant suffisante pour porter le rapport mc- 
50 laire silice : oxyde de lithium entre 130 : 1 et 500 : 1. 

3.- Procede de preparation d'un sol de silice stable, caracte- 
rise en ce qu'on ajoute de I'hydroxyde de sodium a un sol de silice conte- 
nant des particules de silice amorphe denses, non-agglomerees, spheriques, 
et ayant un diametre moyen de 10 a 130 millimicrons, le sol ayant une vis- 
55 cosite relative, mesuree a une teneur en Si02 de 10% et a un pH 10, de 1,15 
a 1,55 et une conductibilite specif ique, mesuree a 10% de Si02 et 28° c i de 
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moins de A x. 10 rahc/cm, la quantite d 'hydroxyde ajoutee etant suffisan- 
te pour porter le rapport molaire silice : oxyde de sodium entre 130 • 1 
et, 500 : I, 

4o° Precede de preparation d'un sol de silice stable, carac- 
terise en ce qu'on ajoute un hydroxyde de metal alcalin a un sol de silice 
con tenant des particules de silice amorphe, denses, non-agglomerees, sphe- 
riques, et ayant un diametre moyen de 10 a 130 millimicrons, le sol ayant 
une. viscosite relative,, mesuree a 10% de Si0 2 et 28°C, inferieure a 4 x 

mho/ cm, la quantite d 'hydroxyde ajoutee etant suffisante pour porter 
le rapport molaire silice: oxyde de metal alcalin entre 130:1 et 500:1, et 
en ce qu'on concentre le sol a une teneur en silice superieure a 3556 en 
pcidso 

5o» Procede de preparation d'un sol de silice stable, caracte- 
rise en ce qu on ajoute un hydroxyde de metal alcalin a un sol de silice 

±5 ccntenant des particules de silice amorphe denses, non-agglomerees, spheri- 
ques, et ayant un diametre moyen de 10 a I30 millimicrons, le sol ayant une 
viscosite relative, mesuree a. 10% de Si0 2 et au pH 10, de 1,15 a 1,30 et 
une conductibilite specifique, mesuree a 10% de Si02 et 28°C inferieure a 
. x 10-* mho/cm, la quantite d 'hydroxyde ajoutee etant suffisante pour por- 

20 ter le rapport molaire de silice: oxyde de metal alcalin entre 130:1 et 500:1 
et en ce qu on concentre le sol a une teneur en silice superieure a 40% en ' 
poidSo 

60- Procede de preparation d'un sol de silice stable, caracte- 
rise en ce qu on ajoute un hydroxyde de metal alcalin a un sol de silice 
25 con tenant des. particules de silice amorphe denses, non-agglomerees, sphe- 
riques, ayant un diametre moyen compris entre 13 et 60 millimicrons, le 
sol ayant une viscosite relative, mesuree a 10% de Si02 et au pH 10, de 
1,15 a 1,30 et une conductibilite specifique, mesuree a 10% de SiOo et 28°C 
inferieure a 1 x 10"* mho/cm, la quantite d 'hydroxyde etant suffisante pour' 
regler le rapport molaire silice: oxyde de metal alcalin entre 130:1 et 500:1 
et en ce qu'on concentre le sol a une teneur en silice superieure a 40% en 
poids. 

7»- Procede de preparation d'un sol de silice stable, carac te- 
nse en ce qu on ajoute un hydroxyde de metal alcalin a un sol de silice 
35 ccntenant des particules de silice amorphe denses, non-agglomerees, spheri- 
ques et ayant un diametre moyen de 10 a 130 millimicrons, le sol ayant une 
viscosite relative, mesuree a. 10% de Si0 2 et au pH 10, de 1,15 a 1,30 et ti- 
ne conductibilite specifique, mesuree a 10% de Si0 2 et 28°C, inferieure a. 
6 x 10-5 mho/cm, la quantite- d'hydr oxyde ajoutee etant suffisante pour por- 
ter le rapport molaire silice:oxyde de metal alcalin entre 130:1 et 500:1, 
et en ce qu on concentre le gel a une teneur en silice superieure a 45% en 
poidSo 

, 8.- Procede de preparation d'un sol de silice stable, caracte- 

rise en ce qu'on ajoute un hydroxyde de metal alcalin a. un sol de splice 

45 contenant des particules de silice amorphe denses, non-agglomerees, spheri- 
ques et ayant un diametre moyen de 15 a 30 millimicrons, le sol ayant une 
viscosite relative, mesuree a 10% de Si0 2 et au pH 10 de 1,15 a 1,30 et une 
conquctibilite specifique, mesuree a 10% Si0 2 et 28°C, inferieure a 6 x 10-5 
mho/cm, la quantite d'hydroxyde ajoutee etant suffisante pour porter le rap- 

50 port molaire silice:oxyde de metal alcalin entre 130:1 et 500:1, et en ce 
qu on concentre le sol a une teneur en silice superieure a 45% en poids. 

9.- Procede de preparation d'un sol de silice stable, carac te- 
nse en ce qu on ajoute un hydroxyde de metal alcalin a un sol de silica 
contenant des particules de silice amorphe denses, non-agglomerees, spheri- 
55 ques et ayant un diametre moyen de 10 a 130 millimicrons, et une uniform! te 
de dimension telle que 80% au moins des particules ont un. diametre moyen de 
0,5 a 1,7 fois le diametre de particule correspondant a la moyenne arithmp- 
tique, le sol ayant une viscosite relative, mesuree a 10% SiOp et au pH 10 



30 



40 



de 1,15 a 1,55 et une conductibilite specifique, mesuree a 10% de SiOo et 
60 28"C, inferieure a 4 x 10~^ mho/cm, la quantite d'hydroxyde ajoutee etant 



BNSDOCID'PE S07441A ■> 



- 14 - 



507441 



suffisante pour porter le rapport molaire de silice: oxyde de metal alcalin 
entre 130:1 et 500s 1. 

10o- Procede de preparation d'un sol de silice stable, carac- 
terise en ce qu'on traite par un echangeur de cations et un echangeur d'a- 
5 nions un sol de silice contenant des particules de silice amorphe denses, 
non-agglomerees, spheriques et ayant un diametre moyen de 10 a 130 milli- 
microns, le sol ayant line viscosite relative, mesuree a 10% de S1O2 et au 
pH 10, de 1,15 a 1,55 et une conductibilite specif ique, mesuree a 10% de 
Si02 et 28°C super ieure a 4 x 10-4- mho/cm, on continue le traitement d'e- 
10 change d'ions jusqu ? a ce que la conductibilite specifique soit inferieure 
a 4 x 10-^ mho/cm. mesuree a 10% de Si0 2 et 28°C, puis on ajoute au sol un 
hydroxyde de metal alcalin, la quantite d'hydroxyde ajoutee etant suffisan- 
te pour porter le rapport molaire silice: oxyde de metal alcalin entre 130:1 
et 500:1. 

15 11.- Procede de preparation d'un sol de silice stable, carac- 

terise en ce qu'on ajoute un hydroxyde de metal alcalin a un sol de silice 
contenant des particules de silice amorphe denses, non-agglomerees, spheri- 
ques et ayant un diametre moyen de 10 a 130 millimicrons, le sol ayant une 
viscosite relative, mesuree a 10% de Si02 et au pH 10, de 1,15 a 1,55 et 

20 une conductibilite specifique, mesuree a 10% de Si02 et 28°C, inferieure a 
4 x lO-^ mho/cm, la quantite d'hydr oxyde ajoutee etant suffisante pour por- 
ter le rapport molaire silice: oxyde de metal alcalin entre 130:1 et 500:1, 
et on ajoute au sol obtenu un liquide organique soluble dans I'eau. 

12. - Sol de silice aqueux caracterise en ce qu'il possede un 
25 rapport molaire silice: oxyde de metal alcalin compris entre 130:1 et 500:1, 

une viscosite relative comprise entre 1,15 et 1,55 mesuree a 10% de Si0 2 
et au pH 10, et une conductibilite specifique mesuree a 10% de Si02 et 28°C, 
inferieure a ( 10.000 + 30) x 10-5 mho/cm, formule ou R represente le rap- 
R 

port molaire silice: oxyde de metal alcalin, et en ce qu'il contient de la 
30 silice amorphe sous forme de particules denses, : non-agglomerees, spheriques, 
ayant un diametre moyen de particules de 10 a 130 millimicrons. 

13. - Sol de silice aqueux caracterise en ce qu'il possede un 
rapport molaire de silice : oxyde de lithium compris entre 130:1 et 500:1, 
une viscosite relative comprise entre 1,15 et 1,55 mesuree a 10% de Si02 

35 et au pH 10, et une conductibilite specifique, mesuree a 10% de Si0 2 et 28°C 
inferieure a ( 10.000 + 30) x 10~"5 mho/cm, formule ou R represente le rap- 
R 

port molaire silice: oxyde de lithium, et en ce qu'il contient de la silice 
amorphe sous forme de particules denses, non-agglomerees, spheriques ayant 
un diametre moyen de particules de 10 a 130 millimicrons 0 

40 14.- Sol de silice aqueux caracterise en ce qu'il possede un 

rapport molaire silice: oxyde de sodium compris entre 110:1 et 500:1, une 
viscosite relative de 1,15 a 1,55 mesuree a 10% de Si0 2 et au pH 10, et 
une conductibilite' specifique, mesuree a 10% de Si02 et 28°C, inferieure a 
( 10.000 + 30) x 10~5 mho/cm, formule ou R represente le rapport molaire 

45 silice: oxyde de sodium, et en ce qu'il contient de la silice amorphe sous 
forme de particules denses, non-agglomerees, spheriques ayant un diametre 
moyen de particule de 10 a 130 millimicrons. 

15/- Sol de silice aqueux caracterise en ce qu'il possede un 
rapport molaire silice: oxyde de metal alcalin compris entre 130:1 et 500:1, 
50 une viscosite relative de 1,15 a 1,55 mesuree a 10% de Si0 2 et au pH 10 s 
et une conductibilite specifique, mesuree a 10% Si0 2 et 28°C inferieure a 
( 10.000 + 30) x 10~ 5 mho/cm, formule ou R represente le rapport molaire si- 
R 

lice: oxyde de metal alcalin, et en ce qu'il contient de la silice amorphe 
sous forme de particules denses, non-agglomerees p spheriques ayant un dia- ^ 
55 metre moyen de particule de 10 a 130 millimicrons, a une concentration supe- 
r ieure a 35% de Si0 2 en poids. 
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16.- Scl de silice aqueux caracterise en ce qu : 'il possede un 
rapport molaxre sxlice: oxyde de metal alcalin coinoris entre 130:1 et 500-1 
une vxscosite relative de 1,1 5 a 1,55 mesuree a 10% de SiO? et au P H 10 ' ' 
et une. conductibilite specif ique, mesuree k 10% de S.i0 2 et 28°C, ihferieu- 
rS a ( ^^2Q + 30) . x 10-5 mho/cm formule ou R represente le rapport molai- 

re silice: oxyde de metal alcalin, et en ce qu'il contient de la silice a- 
morphe sous forme de particules denses, non-agglomerees, spheriques ayant 
un axametre moyen de particules de 10 a 1 3 0 millimicrons, 1' unif ormitf de 

rnTnT° nS + eta n\ te11 ? 8 ° % aU moins des P^ticules ont un diametre moyen 
compris entre 0 et 1,7 fois le diametre de particule correspondant a ll 
moyenne arithmetique. ct 



. . 17 °".?? 1 de silice aqueux caracterise en ce qu'il possede un 
rapport moxaxre sxlxce:oxyde de metal alcalin compris entre 1 5 0:1 et 300:1. 
une vxscosxte relative de 1,1 5 a 1,55 mesuree a lS% de SiO? et au oH 10 

a UQ^QOO + 30) x 10 f mho/cm, formule ou R represente le rapport molaire 

silice: oxyde de metal alcalin, et. en ce qu'il contient de la silice amorphe 
sous forme de particules denses, non-agglomerees, spheriques ayantun d2- 
mstre moyen de particule de 10 a 130 millimicrons. ^ 

20 ran ^r.,. -, , 18o ".f? 1 de silice aqueux caracterise en ce qu'il possede un 
rapport molaxre silice: oxyde de metal alcalin compris entre 130-1 et 500-1 
une vxscosite relative comprise entre 1,1 5 et 1, 3 0 mesuree a 10% de SiOo et 
au P H 10 et une conductibilite specif ique, mesuree a 10$ de Si0 o et a 28°C 
xnferxeure a (10^000 - 6) x 10~5 mho/cm, formule ou R est le rapport molai- 
R 

25 IViliTr 0 ^/ 3 alcalin » et en ce qu'il contient de la silice amor- 

SfLir 8 i G P^icules denses, non-agglomerees, spheriques, ayant un 

S: rS S l^tnlo^ " 60 mill ^ C — ' — concentration su- 

30 rapport molair^sigcef^^ SMS*^ t^^TlT^l 
T^Tn° S1 l e relatl r C ° mpriS ? entre 1 ' 1 5 et 1-^0 ^suree a 10% de SlS et 

SfSiiuret J^^S*^^ 1 *"' meSUr ^ a 10 - de S 4 et 28° 
xnierxeure a (10^000, + 6) x 10 5 mho/cm, formule ou R represente le rap- 

port molaire silice : oxyde de metal alcalin, et en ce qu'il contient de la 

avanrun m ^ e t S ° US ^ * V**^** Senses, non-agglomerees, spSriques 
ayant un dxametre moyen de particules de 1 5 a 30 millimicrons, a une concen- 
tratxon super xeure a 45% de Si0 2 en poids. 

20. - Sol de silice aqueux caracterise en ce qu'il possede un 
rapport molaire silice: oxyde de metal alcalin compris entre 1 3 0:1 et 500-1 
40 une vxscosxte relative de 1,1 5 a 1,55 mesuree a 10% de Si0 2 et au pH lo t ' 
et une conductxbxlite specif ique infer ieure a (10.000 + 3 3) x 10~5 mho/cm 

R * 

en^f auHl R C oJSfTi e i & r -??° rt m ° lalre Si0 2 = °^e de metal alcalin, et 
en ce qu xl contient de la sxlxce amorphe sous forme de particules spheri- 

45 SSe deTi SS"m?ftr ereeS * ^ «" ^iameLe uo^Ta?Zt±^ 

oZn^ufsii^i m ^rc:: s et en ce qu 11 contient * gaiement - ****** 



50 



21.- Sol de silice aqueux caracterise en ce qu'il possede un 
rapport molaire silice: oxyde de metal alcalin compris ent?e 130^ ^ 500^1 

au pH 10, et une conductxbxlite specif ique, mesuree a 10% de SiOo et 2S*C 
xnferxeure a (lO^QOQ ♦ 30) x 10-5 mho/cm, formule ou R represent! ll rapport 

silice:oxyde de metal alcalin, et en ce qu'il contient de la silice amorphe 
S£. ^ P art " ul r dense ^ non-agglomerees, spheriques, ayant Z d!a! 

metre moyen ae partxcule de 10 a 1 3 0 millimicrons, et en ce qu'il contient 
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egalement un alcool soluble dans l'eau* 

22c- Sol de silice aqueux caracterise en ce qu'il possede un 
rapport molaire silice: oxyde de metal alcalin compris entre 130:1 et 500:1, 
une viscosite relative comprise entre 1,15 et 1,55 mesuree a 10% de Si0 2 et 
5 au pH 10, et une conductibilite specif ique, mesuree a 10% de Si0 2 et 23° C, 
infer ieure a ( 10.000 + 30) x 10-5 mho/cm, formule ou R represente le rap- 
R 

port silice: oxyde de metal alcalin, et en ce qu'il contient de la silice a- 
morphe sous forme de particules denses, non-agglomerees, spheriques ayant 
un diametre moyen de particule de 10 a 130 millimicrons, a une concentra- 
10 tion de plus de 35% de Si0 2 en poid?, et contenant egalement un alcool or- 
ganique soluble dans l'eau. 

23o- Les procedes, compositions et autres particularity nou- 
velles, en substance comme decrit ci-dessus. 

P.Pon. E.I. DU PONT DE NEMOURS AND 
COMPANY* 
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